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Рассмотрены основные физико-химические закономерности метода фракционного разделе­
ния кислорода. Применение развитой идеологии метода и программного обеспечения для об­
работки результатов позволяют определять количественно содержание кислорода связанного 
с поверхностью образца, оценить содержание кислорода связанного в различные типы неме­
таллических включений. На примерах анализа образцов модельных сплавов, различных сталей, 
стандартных образцов и порошков показана возможность применения метода при определе­
нии содержания кислорода связанного во включения и адсорбированного на поверхности.
Содержание кислорода 
и характер распределения 
о кси д н ы х  неметалличес-1 
ки х  вклю чений  (НВ) в з н а -1 
чительной степени опреде- | 
л нет качество металлов и 
сплавов. В то время ка к  со-1 
держание газовых приме-1 
сей в объеме ком пактного  | 
вещества оказывает опре­
деляющее влияние на полезные свойства матери­
алов. для порош ков могут иметь решающее значе­
ние поверхностно сорбированные газы и окисные 
пленки. Содержание кислорода в порош ках может 
изменяться в ш ироких пределах и зависит от м но­
жества факторов та ки х  ка к  химическое сродство 
материала к  кислороду, величины удельной повер­
хности порош ка, его гранулометрического соста­
ва. технологии получения и способов хранения.
Универсальность, сравнительная  простота, 
надежная и высокопроизводительная аппарату­
ра обеспечили методам восстановительного плав­
ления в несущ ем газе ш ирокое распространение 
в промы ш ленности и научны х исследованиях [ 1 ]. 
Методы газового анализа позволяю т с вы сокой  
точностью  определять содержание любой из га ­
зо вы х  прим есей , в том 
числе и кислорода, одна­
ко  п о л у ч е н н ы е  и н т е г ­
ральны е зн ачени я  у к а ­
зы ваю т только на общее 
содержание кислорода в 
образце . П р и н и м а я  во 
вним ание  чрезвы чайно 
м а л ую  р а с т в о р и м о с т ь  
кислорода в твердом ме­
талле можно, в принципе , оценить интегральное 
содерж ание о кси д н ы х  вкл ю ч е н и й , однако эта 
вели чи на  не дает необходим ой инф орм ации , 
учи ты в а я  различное влияние вкл ю чени й  раз­
л и ч н ы х  типов на свойства металла.
Восстановление оксидов в углеродистом рас­
плаве при  заданной скорости повы ш ения темпе­
ратуры  в сочетании с методами быстрой регист­
р а ц и и  к и н е т и к и  э кс т р а к ц и и  анализируем ого  
газа, та к  называемое ф ракционирование, обес­
печивает возм ож ности  разделения и идентиф и­
ка ц и и  форм присутствия  оксидов в металле. Эти 
новые возможности, предоставляемые методами 
газового анализа, дали толчок к  проведению де­
тальны х исследований [2-7]. Было показано, что 
последовательность восстановления различны х
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оксидов в насы щ енном  углеродом расплаве при 
нагреве определяется величинам и и х  стандарт­
ны х  свободных энергий  образования. В ряде ра­
бот [3-7] на газоанализаторе R O -3 16 Leco. мето­
дом ф ракционирования  исследованы образцы 
сталей, раскисленны х алю минием ; образцы  ч и ­
сты х оксидов и ш лаков проведено сравнение с 
результатами, полученны м и другим и  методика­
ми. О днако  значител ьная  часть проведенны х 
исследований была посвящ ена изучени ю  мето­
д и ки  ф ракционного разделения оксидов и попы т­
кам  и х  эм пирической  идентиф икации . Весьма 
упрощ енно были изложены  ф изико-хим ические  
закономерности метода, без детального рассмот­
рения протекаю щ их в условиях анализа процес­
сов. Термодинамика процесса рассматривалась 
без учета образования в процессе анализа насы ­
щ енного углеродом металлического расплава, ве­
роятности выделения карбидов. Было показано, 
что эмпирические методы идентиф икации окси ­
дов по кривы м  газовыделения не основываю щ ие­
ся на количественных ф изико-химической расче­
тах не способны обеспечить достоверность получа­
емых результатов. В работах [8-10] была исследо­
вана методика ф ракционного неизотермического 
анализа и рассмотрены принципы  обработки кр и ­
вых газовыделения: получены значения характе­
ристических температур начала восстановления 
оксидов в сплавах на основе железа. Разработаны 
численные методы разделения исходных кривы х 
газовыделения на спектр исходных пиков и ори­
гинальное програм.чгное обеспечение фракционно­
го газового анализа (ФГА) [9]. На основе ф изико­
химического анализа процесса неизотермическо­
го восстановления оксидных включений углеродом 
в насы щ енны х углеродом расплавах было разра­
ботано программное обеспечение для идентиф и­
кации  оксидны х вклю чений  по результатам ре­
зультатов ФГА [10]. Развитие метода ф ракционно­
го газового анализа дало возможность определять 
не только общее содержание кислорода в ко м п а к­
тны х образцах и порошках, но, такж е его содержа­
ние в различны х формах присутствия в материа­
лах. В настоящее время, важ нейш им и направле­
ниям и  развития метода ф ракционного газового 
анализа являются: развитие ф изико-хим ических 
основ и совершенствование расчетных алгоритмов 
метода, а та кж е  создание систем атических баз 
данн ы х по ф ракци онном у анализу разл и чны х  
классов материалов.
Метод ф ракционного  газового анализа (ФГА) 
основан на различии  тем пературны х зависим о­
стей терм одинам ической  прочности  оксидов, в 
которы х находится основная часть связанного в 
металле кислорода. ФГА представляет собой м о ­
диф икацию  метода восстановительного плавле­
ния в графитовом тигле в токе несущего газа при  
заданной скорости нагрева образца. Процесс фрак­
ционного разделения оксидов можно условно раз­
делить на три  периода, различаю щ ихся условия­
ми протекания реакций  восстановления [9]. На 
рис. 1 представлена эволограмма ф ракционного 
газового анализа образца стали на газоанализа­
торе ТС-436 ф ирмы ЛЕКО. П унктиром  показана 
исходная кривая, сплош ной линией -  кривая пос­
ле процедуры коррекции базовой линии .
Время, сек
Рис.1. Кривая газовыделения из образца в процессе фракционного газового анализа на 
газоанализаторе ТС-436-ЛЕКО. 1- исходная кривая. 2- после коррекции базовой линии. Тм 
и -  температуры начала восстановления оксида и максимума пика газовыделения
Процесс анализа начинается  с момента сбро­
са образца в предварительно дегазированны й и 
нагреты й  до заданной температуры  граф итовый 
тигель анализатора. Первый период начи нае т­
ся с м омента сброса образца в граф итовы й т и ­
гель и за канчивается  с началом плавления об­
разца. П ри нагреве до тем пературы  плавления 
из образца может быть экстрагирован только ки с ­
лород, ад сорбированны й  на поверхности , что 
объясняется малой диф ф узионной подвиж нос­
тью  кислорода в твердом металле. Процесс про­
текает в диф ф узионном режиме восстановления 
и сущ ественно зависит от формы, поверхности и 
состава образца.
Второй период охватывает временной интер ­
вал плавления образца от тем пературы  плавле­
ния  образца (trti) с образованием насы щ енного 
углеродом расплава. Контроль процесса восста­
новления оксидов в данном интервале носит сме­
ш а н н ы й  характер  из-за  взаим ного  налож ения 
процессов диффузии углерода и плавления образ­
ца. Процесс восстановления оксидов данной об­
ласти характеризуется наличием  значительны х 
градиентов температур и конц е н тр а ц и й  углеро­
да в расплаве.
М омент ф ормирования капли  расплава в гра ­
фитовом тигле сл уж и т началом третьего перио­
да, в течение которого, создаются предпосы лки 
для ф ракционного  разделения оксидов- отсут­
ствие градиентов концен траци й  и температур. 
Процессы восстановления вклю чений протекают 
с небольшой скоростью  вблизи состояния равно­
весия. В данной  области, м ож но оценить реаль­
ные температуры  восстановления оксидов угле­
родом в расплаве.
С аналитической  то ч ки  зрения целевая ф ун­
кц и я  метода ф ракционного газового анализа мо­
ж ет быть представлена в виде двух основных ком ­
понентов:
- представление а н а л и ти че ско го  сигнала  в 
виде суммы  выделенных пиков, отвечаю щ их э к ­
стр а кц и и  различны х форм кислорода (кислоро­
да адсорбированного на поверхности образца, 
растворенного в матрице и восстановлению  у г ­
леродом оксидов, присутствую щ их в образце):
- представление эксперим ентальны х резуль­
татов получаемых в виде суммы пиков  с их ха ­
рактеристическим и параметрами соответствую­
щ им  набором форм присутствия  кислорода (ад­
сорбированного, растворенного, различны х о к ­
сидны х фаз).
П равильность представления а налитическо ­
го сигнала в виде суммы выделенных пиков  при  
ф ракционном анализе может быть достигнута на
основе использования современного программно­
го обеспечения для обработки результатов в кл ю ­
чающего:
- учет влияния  газодинам ики  системы  -  раз­
мывание и запаздывания сигнала при  движ ении 
аналитического  газа от граф итового тигля печи 
к  ИР ячейке  анализатора (процедура восстанов­
ления исходной кривой газовыделения из образ­
ца по результатам анализа):
- коррекцию  базовой линии  -холостой поправ­
ки  неи зотерм ического  анализа, что  связано с 
учетом  влияния  различны х ф акторов та ки х , ка к  
тем пературно-зависим ы х ф ун кци й  газовыделе­
ния  из пустого граф итового тигля в процессе н а ­
грева, влияния а кти вн ы х  возгонов в печи анали­
затора и газовы х примесей в несущ ем газе:
- применение основанны х на корректной  ф и­
зи ко -хи м и че ско й  модели алгоритм ов представ­
ления исходной кривой  набором пиков :
Расчетны й алгоритм  должен обладать устой ­
чивостью  при  реш ении задачи представления 
а н а л и ти ч е ско го  си гнал а  сум м ой вы деленны х 
п и ко в  с учетом  влияния  ш ум а ана л и ти ческой  
схемы прибора и обеспечивать удовлетворитель­
ную  сходимость результатов параллельных опре­
делений. Д анная  расчетные алгоритм ы  реали­
зованы  в оригинальном  програм м ном  обеспече­
ни и  «OxSeP» [8] встроенном в анализатор ТС-600 
ф ирмы LECO.
Д ругой, не менее важ ной задачей ф ракци он ­
ного газового анализа, является проблема иден­
ти ф и ка ц и я  результатов анализа, представляе­
мы х в виде суммы пиков  с их характе ристичес­
ки м и  параметрами. Основой такой  идентиф ика­
ции  должна стать корректная  ф и зи ко -хим и чес­
кая модель неизотермического восстановления. 
Весьма значительны й диапазон температур, при 
которы х происходит экстракци я  адсорбирован­
ного на поверхности образца и растворенного в 
объеме материала кислорода, а та кж е  ш и р о ки й  
интервал температур карботермического восста­
но вл е ни я  р а зл и ч н ы х  оксид ов , п редпол агает 
различие кин ети ки  и механизмов процессов. Про­
цессы экстракции  могут протекать в режиме твер­
дофазного или жидкоф азного восстановления. 
Продуктами реакций восстановления, в зависимо­
сти  от состава анализируемого материала и вида 
диаграмм Me-С. могут быть расплавы и пары чис­
ты х металлов (Ca. Cu, Ag. Аи..). эвтектические рас­
плавы насыщ енные углеродом (Fe-C. Ni-C. Со-С и 
т.д.) и  растворы в ни х  третьих компонентов, ка р ­
биды устойчивые при высоких температурах (ТіС, 
NbC. HfC). В каж дом  отдельном случае механизм 
и ки н е ти ка  процессов восстановления будут раз­
л и чн ы м и , что  значительно услож няет реш ение 
проблемы ид енти ф и кации  ти п а  оксидов по ре­
зультатам ФГА.
В общем случае, основны м и ки н ети ческим и  
стадиям и сложного гетерогенного процесса вос­
становления являются:
- в н утр е н н и й  массоперенос, о п исы ваю щ и й  
диф ф узию углерода в объеме материала к  повер­
хности  оксида:
- хим ико-адсорбционное  звено, связанное с 
массообм енны м и процессам и на поверхности  
оксид н ы х частиц:
- а кт  хи м ической  реакции:
- процессы  зарождения, роста и удаление п у ­
зы рьков  о ки си  углерода:
- внеш ний  массоперенос окиси  углерода от по­
верхности образца.
Проведение неизотермического ф ракционно­
го анализа в ш ироком  диапазоне температур пре­
допределяет возм ож ную  смену л и м и ти р ую щ и х  
стадий восстановления и. следовательно, разли­
чие ф и зи ко -хим и ческих  моделей описания  раз­
л и чн ы х  стадий процесса. В условиях ф ракцион­
ного газового анализа в насы щ енном  углеродом 
расплаве, при  вы соких температурах и скорости 
удаления продуктов реакции несущ им газом про­
цесс восстановления не должен контролировать­
ся актом  хим ической  реакции, процессами диф ­
фузии углерода, и  внеш ним  массопереносом о ки ­
си углерода. М ож но  сделать предположение о 
смеш анном характере контроля восстановления 
хим ико-адсорбционны м  звеном на поверхности 
оксидов и процессами образования пузы рьков 
о киси  углерода или одной из этих стадий. О тсю ­
да следует, что размер и форма оксидны х частиц 
будет оказы вать влияние на ки н е ти ку  процесса. 
Степень адекватности ф изико-хим ических моде­
лей для описания  процесса карботермического 
восстановления при ФГА будет определяться м и ­
ним альны м  числом пиков, необходимых для а п ­
проксим ации  исходной кривой.
Основным параметром идентиф икации, опре­
деляю щ им соответствие полученного п и ка  тому 
или ином у оксиду, является температура начала 
карботермического восстановления оксида в ус ­
ловиях анализа.
Конструкци я  современных газоанализаторов 
предусматривает использование аналитической 
печи импульсного нагрева, в которой нагревате­
лем является граф итовый тигель. Для ф ракцион­
ного газового анализа необходимо использовать 
двойные граф итовые тигли  внеш ний  - нагрева­
тель (Leco 775-433 Heater crucib le) и внутренний  
(Leco 775-431 Inne r crucib le), что обеспечивает
равномерность тем пературного  поля во всей об­
ласти  анализа. Для определения те м пературы  
образца и спол ьзую т ка л и б р о вку  те м пературы  
тигля по мощ ности печи заложенную  в програм м ­
ное обеспечение производителя. Точность изм е­
рения тем пературы  в данном  методе определя­
ется правильностью  калибровки , прим енением  
двойных граф итовых тиглей, учетом необходимой 
скорости  нагрева. И спользование граф итовы х 
тиглей различны х производителей, отличаю щ их­
ся геометрией и удельным сопротивлением, тре ­
бует проведения дополнительной температурной 
калибровки.
К а к  было показано ранее, при  небольш их ско ­
ростях нагрева, порядок восстановления оксидов 
при  ф ракционном  анализе а, следовательно, и 
порядок располож ения пиков  на кр и в о й  газовы- 
деления определяется терм од инам икой  процес­
са.
В настоящ ее время исследована терм одина­
м и ка  процесса ф ракционного  газового анализа 
сплавов на основе железа и никеля [9.11 -12]. При 
п овы ш ени и  тем пературы  расплава, оксидны е 
неметаллические вкл ю чени я  Rx0 4, содерж ащ ие­
ся в объеме расплава, в соответствии с и х  терм о­
динам ической  прочностью , восстанавливаю тся 
углеродом, и кислород экстрагируется из углеро­
дистого расплава в виде о киси  углерода СО по 
одной из возм ож ны х реакций  -  с образованием 
расплава металла, раствора или карбида обра­
зую щ его оксид  ком понента.
В случае карботерм ического  восстановления 
оксида RxOv из расплава с переходом в насы щ ен­
ны й  углеродом раствор образующ его оксид  ко м ­
понента протекает реакция:
Rx° y ( TB.) + y [C ]ug,U 0.W)(r) Z !  X [ R ] +  уСО(газ) . (1)
А нализ ко н ста н ты  равновесия реакции
X у 
L( _ a R ' Рсо 
К р1 -  Y
a RxOy ' а С
показывает, что значения  а кти вн о сти  углерода 
ас и а кти вн о сти  оксида аІЫ)ІІ равны  единице для 
насы щ енного  углеродом расплава, взаимодей­
ствующ его с чисты м  оксидом RxOy Значение ко н ­
станты  равновесия К t при  данной температуре 
будет определяться произведением парциально­
го давления о ки си  углерода рС() на а кти вн о сть  
металла aR в насы щ енном  углеродом расплаве. 
При постоянном  парциальном  давлении окиси  
углерода рсо в печи  анализатора, температура 
восстановления оксида зависит от а кти вн о сти  
образующ его оксид элемента R в аналитическом  
расплаве а, следовательно, его составом.
В случае карботерм ического  восстановления 
оксидов сильны х карбидообразующ их элементов, 
начиная  с некоторой концентрации  данного эле­
мента, в расплаве м огут образовываться соответ­
ствую щ ие карбиды  по реакции:
Rx°y +(У + 2)[с Ь«.^(ф1(Т, -  R*CZ + уСО(газ) (2)
К о н с т а н т а  р а в н о в е си я  д а н н о й  р е а к ц и и  -
у
у  a RxCz ' Рсо
показывает, что  в данном  случае величина к о н ­
ста н ты  равновесия при  заданной тем перату­
ре определяется только парциальны м  давлени­
ем о ки си  углерода рсо над расплавом и не за ви ­
сит от концентрации  образующего карбид метал­
ла. Процесс образования карбидов возмож ен в 
аналитическом  расплаве данного состава толь­
ко при  достиж ении  определенной концентрации  
карбидообразующ его элемента.
П ри вы соких температурах анализа и скорос­
ти  нагрева графитового тигля с образцом стремя­
щ ейся к  нулю, процессы  тепло и массообмена 
п ротекаю т весьма быстро. К а к  показали экспе ­
рим енты  [9], концен траци я  углерода в расплаве 
соответствует насы щ енной . М ож но  предполо­
ж и ть . что в условиях ФГА в расплаве нет градиен­
тов концентраций  и температур. Реакции карбо­
термического восстановления оксидны х вклю че­
н и й  протекаю т квазистати чески . Следователь­
но при  заданном парциальном  давлении окиси  
углерода в камере анализатора, для каж дого  вос­
станавливаемого углеродом оксида в расплаве 
заданного состава, может бы ть определена тер­
модинамическая температура начала восстанов­
ления Тн: ни ж е  которой д анны й  оксид  не может 
бы ть восстановлен углеродом [9]. Область темпе­
ратур восстановления в условиях ФГА, для к а ж ­
дого из оксидов зависит от состава расплава, пар­
циального давления окиси  углерода в реакци он ­
ном пространстве, скорости нагрева аналитичес­
кого расплава.
На рис.2 приведена диаграм м а ф азовых рав­
новесий в системе Me-R-C-O [ і  1]. В каж дой  из 
областей возможно сосущ ествование трех фаз. 
л и н и и  соответствую т четы рехф азны м равнове­
сиям  и сходятся в точке  точке  нонвариантного  
равновесия. Л и ни я  ab разбивает плоскость Т-л^ 
на две области. В области I стабильна моноокись 
углерода -  СО, в области II стабилен оксид  R4Ov в 
области III карбид R4C^. При заданном  давлении 
температура восстановления оксида однознач­
но определяется концентрацией элемента R в рас­
плаве: Т= Т(х^. рсо) в соответствии с линией  ab.
Рис.2. Схема фазовых равновесий в системе Me-R-C-O 
(Me -  основа сплава). Области сушествования фаз:
I -  графит-расплав-газ, II -  графит-расплав-оксид,
III -карбид-расплав-газ
В расплавах, содерж ащ их сильны й карбидо­
образую щ ий элемент R в количестве большем, 
чем х^, оксид RxOv будет восстанавливаться угле­
родом при  тем пературах не выше Т*. В этом слу­
чае. концентрация  элемента R в расплаве будет 
изменяться с температурой по л и н и и  cd, равно­
весной с областью сущ ествования карбида RxCz. 
И збыток элемента R будет связываться в карбид.
На рис.З приведено сопоставление результа­
тов терм одинам ических расчетов и эксперим ен­
тов по изучению  влияния концентрации  образу­
ющего оксид элемента в аналитическом  распла­
ве. влияния состава металла расплава и давле­
ния в реакционной камере анализатора. Э кспе­
рим енты  проводили на газоанализаторе ТС -436 
Leco и модельной установке  [5.11]. Проводили 
анализ образцов сплавов железа с алю минием, а 
та кж е  образцов никеля  и нержавею щ ей стали 
состава Fe- 18Cr-9Ni. Результаты показы ваю т хо ­
рошее соответствие эксперим ентальны х и рас­
четны х данны х. Наблюдается зависим ость тем ­
пературы начала восстановления оксида алю м и­
ния  Ти от концен траци и  алю м иния  в сплаве. П о­
казано. что температуры начала восстановления 
оксида алю м иния  из сплавов на основе никеля 
значительно ниж е, чем из сплавов на основе ж е ­
леза, что связано с усилением м еж частичного  
взаимодействия в растворах N i-A l [ 12). В отличие 
от прибора ТС-436, в газовой системе которого в 
ходе анализа поддерживается избы точное дав­
ление порядка  0 .85  ат, в модельной установке  
неизотермическое восстановление проводилось
п р и  атмосф ерном  давлении, что  приводило к  
сн и ж е н и ю  тем ператур Тн восстановления в кл ю ­
чений  глинозема.
[AI], масс.%
Рис.З. Температуры начала восстановления оксидов 
алюминия из расплавов на основе железа и никеля в 
условиях ФГА: 1 -  сплавы Fe-Al (ТС-436), 2 - сплавы Fe-Al 
(модельная установка), 3 -  сплавы Ni-Al (ТС-436), 4 - сплавы 
Fe-18Cr-9Ni (ТС-436), 5 -  расчет для Fe-Al (ТС-436), 6 -  расчет 
для Fe-Al, рсо = 1 ат, 7 -  расчет для Ni-Al, (ТС-436)
Терм одинам ический анализ и результаты э к ­
спериментов (рис. 2 ,3 ) показывают, что характе ­
ристическая  тем пература Т зависит от ко н ц е н ­
тр ации  образующ его оксид элемента в а н а л и ти ­
ческом расплаве. Проведение анализа п ром ы ш ­
ленны х сталей требует расчета температур н а ­
чала восстановления с учетом изм енений к о н ­
центраций  элементов в пределах марочного со­
става. На рис.4 приведены рассчитанны е облас­
ти  температур восстановления оксидов для об­
разцов состава низколегированной углеродистой 
стали, с учетом  изм енения концен траци й  л еги ­
рую щ их ком понентов в пределах марочного со­
става. П ун кти р н ы м и  л ин иям и  показан экспери ­
ментально полученны й интервал начало -  конец 
плавления образца в граф итовом тигле анализа­
тора при ф ракционировании со скоростью  нагре­
ва 2-5 К /с  с учетом  перегрева расплава над эв­
тектической  температурой. Приведенная схема 
показывает, что  в данном  ко н ц е н тр а ц и о н н о м  
интервале идентиф икация оксидов железа, м ар­
ганца и ти тана  не представляется возм ож ны м  в 
силу наложения процессов плавления и насы щ е­
ния расплава углеродом на процессы восстанов­
ления. Остальные оксиды , начиная  с двуокиси 
крем ния, м огут быть выделены ф ракционирова­
нием в процессе анализа и идентиф ицированы . 
Анализ рис. 4 показывает, что возм ож ны  затруд­
нения при  идентиф икации  разли чны х оксидов 
из-за  взаимного налож ения интервалов темпе­
ратур начала восстановления в процессе ф рак­
ционирования. Очевидно, необходимым услови­
ем получения корректны х результатов при  ф рак­
ционном  газовом анализе является точность о п ­
ределения ре а л ьн ы х  те м п е р а тур  в процессе 
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Оксиды в углеродистой стали
Рис 4. Области температур восстановления оксидов при 
ФГА для образцов состава низколегированной углеродистой 
стали. Расчет с учетом изменения концентраций 
легирующих компонентов в пределах марочного состава
Методами ф ракционного  газового анализа и 
количественной металлограф ии проведены и с ­
следования образцов модельных сплавов, с та н ­
д артны х образцов и  рельсовых сталей разны х 
производителей. Проведен анализ соответствия 
полученны х результатов при  изучении  разли ч ­
ны х типов оксид ны х вкл ю чени й  в стальной м ат­
рице. Совместным прим енением  различны х ме­
тодик идентиф ицированы  основные ти п ы  п р и ­
сутствую щ их оксид ны х вкл ю чени й  и определе­
но распределение кислорода м ежду ни м и . На 
рис.5 показано сравнение результатов ФГА вы ­
полненного на приборе Т С -436 Леко и кол иче ­
ственной металлограф ии на Анализаторе изоб­
раж ения LA-32 Леко по определению количеств 
кислорода, связанного  в различны е оксидны е 
вклю чения. Показано удовлетворительное соот­
ветствие результатов.
Метод ф ракционного  анализа предоставляет 
возм ож ности  разделения адсорбированного на 
поверхности кислорода и собственно кислорода 
в металлической матрице. Это особенно важ но 
для анализа то н ки х  пленок и порош ковой метал­
лургии . где важ ней ш и м  ф актором качества я в ­
ляется чистота  исходного порош ка  по газовы м 
примесям. В то время к а к  содержание газовы х 
примесей в объеме ком пактного  вещества о казы ­
вает определяющее влияние на полезные свой­
ства материалов, для порош ков  м огут иметь ре­
ш и  Тн. К
 Зона плавления
  образца .— . [ ^ ]
  Т эвтект. Fe-С
 = 0 Ш ° а : : : :
. □ □ □    .............
 П Г ------------------------- ------------
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д  «л О  «ftо -  — о 8 о
О  ф c c v i O c o f c O  с о і ^ ОP u. 5 i- P P < c o S < < n
та ю щ е е  значение поверхностно сорбированные 
газы  и окисны е пленки .
Ф Г А, Кислород в оксидах, ppm.
Рис.5. Сравнение результатов ФГА на приборе ТС-436 ЛЕКО 
и количественной металлографии на анализаторе 
изображения ІА-32 ЛЕКО определения количеств кислорода, 
связанного в оксидные включения в образцах:
1,2,3 -модельных сплавов Fe-Ti-Ti 0 3, Fe-Al-Al20 3, Fe-Si-SiO..
соотв, 4 -  ГСО СГ-1 (включения глинозема), 5 -  рельсовых 
сталей (включения АІ20 3, алюминатов кальция)
Количество газов содержащ ихся в поверхнос­
ти  порош кообразного образца м ож ет бы ть боль-
10
ше, чем в объеме частиц. Особое место среди п р и ­
месей заним ает кислород, которы й  п р а кти че с ­
ки  всегда присутствует в п орош ках  металлов и 
сплавов. Содержание кислорода в порош ках мо­
ж ет изм еняться в ш и р о ки х  пределах и зависит 
от м нож ества ф акторов, та ки х  к а к  химическое 
сродство  м а териал а  к  кислороду, в е л и ч и н ы  
удельной поверхности порош ка, гранулом етри­
ческого состава, технологии получения и спосо­
бов хранения  порош ка  и т.д. А нализ кислорода в 
порош ках обладает особенностями по сравнению 
с анализом  ко м п а ктн ы х  материалов, что связа­
но со специф ическим и свойствам и порош ковы х 
образцов та ки м и , ка к  зависимость газосодержа- 
ния  от гранулометрического состава порош ков, 
необходимость использования контейнеров и т.д.
На рис.6 приведены результаты ф ракционного 
анализа порошков никеля раа іичного грануломет­
рического  состава на газоанализаторе ТС -436 
ЛЕКО  [14]. Получена зависим ость соотнош ения 
количеств кислорода адсорбированного на по ­
верхности частиц  и находящ егося в матрице от 
величины  удельной поверхности, характеризую ­
щей средний размер частиц. Уменьш ение раз­
меров частиц  ведет к  увеличению  удельной по ­
верхности, увеличению  общего содержания к и с ­
лорода и содержанию  кислорода, адсорбирован­
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Рис.6. Результаты фракционного анализа порошков никеля различного 
гранулометрического состава на приборе ТС-436 ЛЕКО. Зависимость 
1- общего содержания кислорода в порошке, 2 -  кислорода адсорбированного 
на поверхности частиц, 3 -  находящегося в частицах порошка от величины 
удельной поверхности порошка м2/г
бированного на поверхности образца. Результа­
ты  прим енения  метода ф ракционного  газового 
анализа показали хорош ую  сходимость с резуль­
татам и  полученны м и другим и  методами и воз­
м ож ность контроля  качества металла.
Результаты эксперим ентов показы ваю т, что 
методом ф ракционного  газового анализа с то ч ­
ностью. более вы сокой чем в случае хим ического  
анализа возможно проводить определение содер­
ж а н и я  кислорода связанного в оксиды  и адсор­
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FRACTION ANALYSIS OF OXYGEN IN METALS - FEATURES AND CAPABILITIES OF THE METHOD
K. V. Grigorovitch
The article considers the basic physic-chemical patterns of method of oxygen fraction division. The 
use of developed ideology of the method and software for result processing allow to quantative determine 
oxygen content connected with a sample surface, evaluate the content of oxygen combined with different 
types of поп-metallic enclusions. The analyses of samples of model alloys, defferent steels, standard 
samples and powders given as examples illustrate the possibility of the method usage in determination 
of oxygen content combined with inclusions and adsorbed on the surface.
